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Introduccion

El 6xido de niquel (NiO) tiene una excelente estabilidad quimica y muestra conductividad tipo
p debido a vacantes de Ni y/o intersticiales de O. Por esto, las peliculas delgadas de 6xido de
niquel tienen un gran aplicabilidad, por ejemplo, como material activo en sensores de gases
quimicos, como anodo en celdas de combustible de oxigeno, como contraelectrodo en
ventanas inteligentes debido a su p- tipo propiedad electrocromica, y en otros dispositivos
optoelectronicos tales como elementos para visualizacion de informacion, obturadores de luz
y espejos de reflectancia variable[1]. En el estudio de Bhujel et al. se presento el efecto del
tiempo de envejecimiento de rango medio (1 dia-6 dias) sobre las propiedades estructurales
y Opticas de peliculas de ZnO depositadas sobre sustratos de vidrio mediante la técnica de
recubrimiento por rotacion sol-gel, en él se, encontré que la naturaleza cristalina, la morfologia
de la superficie y las propiedades opticas de las peliculas de ZnO dependen en gran medida
del tiempo de envejecimiento [2]. Teniendo en cuenta este antecedente, el presente trabajo
se enfocd en estudiar el efecto del envejecimiento sobre las propiedades de las peliculas
delgadas de 6xido de niquel depositadas por nebulizacién pirolitica.

Procedimiento experimental

Para la sintesis de las peliculas finas de NiO se ha utilizado una solucién acuosa 0,2 M de
Nitrato de Niquel , Ni(NOz),6H,0O, mediante una técnica de pirdlisis por pulverizacion con
nebulizador, sobre sustratos de vidrio a 450 °C. Los sustratos utilizados fueron portaobjetos
convencionales de vidrio sddico-calcico de 2x7cm. Se crecieron dos peliculas finas de NiO,
para la fabricacién de una de ellas se utilizé una solucion que se dejo envejecer durante 21
dias, y para la otra, una solucién generada el mismo dia de la sintesis. Para obtener cada
solucién de partida, se disolvié 1,25 g de Ni(NO3),6H,0, en 20 ml de agua MQ; y se agitd
durante 10 minutos. Antes del proceso de recubrimiento, los sustratos de vidrio se lavaron en
solucion de detergente, luego agua destilada, alcohol etilico y acetona. Para nebulizar y
depositar la solucion sobre el sustrato, se utilizé la configuracion que se esquematiza en la
Figura 1. La temperatura del sustrato se mantuvo constante mediante una platina calefactora
(OHAUS Guardian 5000). La distancia utilizada entre la boquilla y el sustrato, fue de 2.5 cmy
se aplicé una presion de 10 bar de aire comprimido conectado a la camara del nebulizador
como se muestra en la Figura 1. Una vez finalizado cada proceso de fabricacién, la pelicula
delgada resultante se dejo enfriar hasta alcanzar temperatura ambiente.
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Figura 1. Esquema del equipo utilizado para la nebulizacién pirolitica.

Ambas muestras obtenidas se inspeccionaron con microscopia éptica (OLYMPUS B60) para
caracterizar su morfologia, y, mediante un difractometro de rayos X (XRD) (Bruker D8
Advance) desde angulos 26 de 30° a 50° para obtener informacién de sus caracteristicas
estructurales. Ademas, los analisis de transmitancia se efectuaron a través de un equipo de
espectroscopia UV (Cary 5000 Agilent Technologies), en el rango de longitud de onda de 200
nm a 1100 nm (UV-VIS-NIR).

Resultados
Estudios morfolégicos

En la Figura 1 pueden observarse las imagenes macroscopicas de ambas muestras, la
muestra fabricada con solucién envejecida presenta en su zona central mayor opacidad que
la muestra que fue sintetizada con solucion sin envejecer.

Las morfologias superficiales microscopicas de las peliculas de NiO sintetizadas con la
solucién sin envejecer y con la solucion envejecida se presentan en la Figura 3. En la misma
puede observarse que la densidad de particulas de la muestra fabricada con solucion
envejecida es mayor a la de la muestra fabricada con solucion sin envejecer.
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Figura 2. Imagen de la muestra fabricada con solucién sin envejecer (izq.) y muestra
fabricada con solucion envejecida (der.).

Figura 3. Micrografias épticas de pelicula de NiO para (a) Muestra sintetizada con
solucion sin envejecer y (b)Muestra sintetizada con solucién envejecida

Estudios Estructurales

En los patrones de XRD que se presentan en la Figura 4, puede observarse el pico de
difraccién del plano [1 1 1], en aproximadamente 28 = 37. 3°, sobre la muestra fabricada con
la solucién envejecida, dicho pico corresponde a la estructura cubica del NiO (JCPDS 73-
1523). Mientras que en la otra muestra no se observé sefial, lo que se corresponde con
espesor mas delgado de la capa.
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Figura 4. DRX de peliculas de NiO envejecidas y sin envejecer.
Propiedades 6pticas (transmitancia)

Los espectros de transmision de las peliculas de NiO sintetizadas con solucion sin envejecer
y solucién envejecida se muestran en la Figura 5. El espectro de transmitancia de la muestra
envejecida disminuye respecto al espectro de transmitancia de la muestra sin envejecer. Esta
disminucion puede corresponderse a un mayor espesor en la primera muestra porque, en
general, un material mas denso disminuye su transparencia.
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Figura 5. Comparacion de los espectros de transmision de peliculas de NiO sintetizada con
solucion envejecida y sin envejecer.



Teniendo en cuenta los resultados de todas las técnicas de caracterizacion utilizadas, pudo
observarse que el envejecimiento de la solucidon de partida permitié depositar una mayor
cantidad de material.

Conclusiones

Se lograron fabricar films de NiO utilizando solucién envejecida y sin envejecer. Mediante las
técnicas de caracterizacion utilizadas, pudo observarse que la morfologia de la superficie de
las peliculas de NiO presenta una mayor densidad de particulas cuando se utiliza la solucion
envejecida para su fabricacion. Por consecuencia, la muestra sintetizada con la solucion
envejecida presenta una menor transmitancia en comparacién con la pelicula fabricada con
la solucién sin envejecer. En sintesis, se encontrd que el envejecimiento conduce a un mayor
espesor de deposicion, lo que se puede atribuir a un cambio en la viscosidad de la solucién
por el envejecimiento.
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